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Contrôle de la teneur en tyrosine d'un médicament

L'étiquette d'un médicament indique une teneur de 500 mg de tyrosine par capsule.

La pureté du médicament sera vérifiée  par chromatographie sur couche mince 

La teneur en tyrosine sera déterminée par colorimétrie.

1. Étude qualitative par chromatographie sur couche mince 

Solution T : mise en solution d'une capsule dans 1 litre de solution d'HCl  0,2 mol/L , puis filtrée.

1.1.Préparation des phases:

* Phase stationnaire:

Identifier une plaque de gel de silice

Marquer la ligne de dépôt à 1,5 cm du bord inférieur.

Réactiver les plaques de gel de silice à l'étuve  à 110° C  pendant 15 min.

*Phase mobile: (sous la hotte)

Mettre environ 8 mL de phase mobile dans une cuve et laisser saturer au moins 20 min.

Composition de la phase mobile:

n butanol

4V

acide acétique

2V

eau


1V

1.2. Réalisation du chromatogramme:

Déposer en 3 fois, en séchant bien entre chaque dépôt:

*les témoins:

Tyrosine - Proline - Arginine - Acide glutamique.

*l' échantillons à analyser: solution T
Faire migrer dans la cuve à chromatographie.

Lorsque la phase mobile a atteint les 4/5 de la hauteur de la plaque, noter le front du solvant à l'aide d'un crayon de mine.

Laisser sécher la plaque.

Pulvériser de la ninhydrine sous la hotte.

Porter à l'étuve à 110°C pendant 10 min.

Déterminer les couleurs et les Rf de chaque dépôt.

1.3. Résultats :

· Établir un tableau de résultats (Nom de l'échantillon, d, D, Rf , couleur)

· Donner un plan de plaque.

· Calculer les Rf de chaque tache.

· Analyser la composition en acide aminé du médicament.

Sécurité:

· Ninhydrine: Xn R: 22-36/37/38  S: -

· Butanol : Xn, F ; R: 10-22-41 ; S:26

· Acide acétique : C ; R:10-35 ; S:26-45

2. Dosage colorimétrique de la tyrosine par la méthode d'Anson 

Principe :

En milieu alcalin le réactif de Folin Ciocalteu réagit avec la tyrosine en donnant une coloration bleue permettant un dosage colorimétrique.

Réactifs:

· Solution E : solution étalon de tyrosine à 250 mg/L dans HCl 0,2 mol/L

· HCl 0,2 mol/L

· NaOH 0,2 mol/L

· Réactif de Folin Ciocalteu au 1/2: à préparer extemporanément

· 3 mL de réactif pur

· 3 mL d'eau

· Solution T : mise en solution d'une capsule dans 1 litre de solution d'HCl  0,2 mol/L , puis filtrée.

2.1. Préparation d'une solution étalon fille F de tyrosine à 50 mg/L : 

A partir de la solution E, préparer 50 mL d'une solution étalon de tyrosine à 50 mg/L, en utilisant la solution d' HCl 0,2 mol/L comme diluant.

2.2. Etalonnage de la méthode:

2.2.1. Gamme de solutions étalon:

A partir de la solution étalon fille F réaliser une gamme de solutions étalon de concentration allant de 0 à 50 mg/L, sous un volume final de 5 mL .

2.2.2.Coloration: Pour chaque solution étalon procéder de la façon suivante:
	
	volumes

	Sol. étalon 
	1, 00 mL 

	NaOH 0,2 mol/L
	5 mL

	Réactif de Folin Ciocalteu au 1/2 (mL) 
	0,5 mL


Mélanger.

Attendre 5 minutes.

Lire les absorbances à 750 nm contre le témoin .

2.3. Dosage de la tyrosine dans la solution T :

Prévoir une dilution de la solution T et réaliser deux essais.

Réaliser  deux essais:

	
	volumes

	Solution T diluée
	1, 00 mL 

	NaOH 0,2 mol/L
	5 mL

	Réactif de Folin Ciocalteu au 1/2 (mL) 
	0,5 mL


Traiter comme la gamme d'étalonnage.

2.4. Résultats:

2.4.1. Établir un tableau de préparation des solutions étalon de tyrosine.

2.4.2. Déterminer la dilution à appliquer à la solution T.

2.4.3. Établir un tableau complet de colorimétrie.

2.4.4. Tracer la courbe d'étalonnage A = f(c Tyr) et en déterminer les paramètres de modélisation.

2.4.5. Déterminer la concentration massique en tyrosine dans la solution T.

· Vérifier la concordance des résultats: Sr = 14 mg/L
· Calculer la concentration retenue en mg/L . (Uc= 16 mg/L)
· En déduire la teneur d'une capsule de médicament. Conclure.

3.  Mise au point d'un dosage par méthode UV :

3.1. Réaliser un spectre de la tyrosine. 

3.2. Déterminer la longueur d'onde où un dosage UV est possible.

3.3. Déterminer le coefficient d'extinction molaire de la tyrosine à cette longueur d'onde.

3.4. Réaliser le dosage de la tyrosine dans la solution T et comparer au résultat obtenu par colorimétrie.

Donnée:

M tyrosine = 181 g/mol
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Feuille de résultats

Nom:




Prénom :

Poste : 




échantillon :

1. Étude qualitative par chromatographie sur couche mince 

	Échantillon
	d
	D
	Rf
	couleur

	
	
	
	
	


Conclusion :

2. Dosage colorimétrique de la tyrosine par la méthode d'Anson

2.1. Préparation de la gamme de solutions étalon :

préparation de la solution à 50 mg/L:
préparation de la gamme de solution :

	c (mg/L)
	
	
	
	
	
	

	sol à 50 mg/L
	
	
	
	
	
	

	HCl 0,2 mol/L
	
	
	
	
	
	


2.2. Tableau de colorimétrie :

· dilution de la solution T =

tableau de colorimétrie :

2.3. Résultats :

concordance des résultats :

Valeur retenue :

Teneur en tyrosine d'une capsule de médicament : 

3. Mise au point d'un dosage par méthode UV :

3.1. spectre de la tyrosine :  joindre le spectre au compte-rendu

3.2. longueur d'onde de dosage :

3.3. coefficient d'extinction molaire de la tyrosine :

3.4. Dosage de la tyrosine dans la solution T :

Matière d’œuvre

	TPTS1BC080907
	
	

	tubes à hémolyse
	
	2 paniers

	tubes colorimètrie
	
	2 paniers

	parafilm
	
	

	fioles de 100 mL 
	
	

	fioles de 50 mL
	
	15

	cônes bleus
	
	

	P 1000
	
	15

	cuves quartz UV
	
	2

	cuves colorimétrie
	
	2 boîtes

	réactif de Ciocalteu
	avec pompe de 5 mL
	250 mL

	HCl 0,2 mol/L
	15 fl de 150 mL + reste
	3 L

	NaOH 0,2 moL/L
	1 fl avec pompe de 10 mL 
	1 L

	sol étalon E de tyrosine à 250 mg/L dans HCl 0,2 M
	15  fl de 25 mL 
	500 mL

	solution T de tyrosine à 500 mg/L dans HCl 0,2 M
	15 tubes de 10 mL 
	200 mL 


Chromatographie

	petits pots chromato
	
	
	

	gros pots chromato
	
	
	

	sèche cheveux
	
	
	

	cure dents
	
	
	

	gel de silice
	
	30 plaques (5cmx7cm)
	

	ninhydrine dans butanol + pulvérisateur
	
	
	

	1 ampoule à décanter + 1 flacon de 500 mL avec pompe de 10 mL 
	
	
	

	butanol
	
	
	

	acide acétique
	
	
	

	acides aminés à 2 g/L

Tyrosine

Arginine

Acide glutamique

Proline
	Tyr

Arg

Glu

Pro
	
	8 batteries de tubes à hémolyse


� EMBED ChemWindow.Document  ���











_1036996055.bin

